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. Vyhélez se tykd zpisobu piipravy 1,4-bis/2’-
kyanstyryl/benzenu vzorce
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Tato litka je pouZivana k optickému zjastiovani
' syntetickych vldken a umé&lych hmot. Slouenina se
" d4 pfipravit obecn& pouZivanou kondenzaci 2-
. ~kyanbenzyldimetyl & dietylfosfitu s tereftalalde-
' hydem podle ném. pat. & 1108 219. Potfebna |
fosfitova sloudenina se ziskd b&€Zn€ pouZivanou
| cestou, zahfivanim 2-kyanbenzylchloridu s trime-
' tyl- nebo trietylfosfitem. Dal§f moZn cesta piipra-
Q'vy fosfitové sloudeniny, ve vyrob& vSak dosud
! nevyuZivand, spo&ivd v tom, Ze se pfislu$né substi-
' tuovany benzylchlorid kondenzuje se sodnou soli
. dialkylfosfitu v prostfedi neaktivniho organického
' rozpoustédla. Jako nejvhodn&j§i dialkylfosfit je
' doporudovédn dibutylfosfit, jehoZ sodnd sul se
' rozpousti v organickych rozpoustédlech a nejméné :
| vhodny je dimetylfosfit, nebot jeho sodnd siil pro -
| svou nepatrnou rozpustnost velmi $patné reaguje
. (Crofts, Kosolapoff: J. Am. Sox. 73,

| 4040/1951).
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Nyni bylo nalezeno, Ze se ldtka shora uvedeného
sloZeni da pfipravit jednoduchym postupem kon-
denzaci 2-kyanbenzylchloridu s dimetylfosfitera
bez pouziti daliiho organického rozpoustédla a b
izolace vzniklé fosfitové sloudeniny se provede
reakce s tereftalaldehydem. Zpisob piipravy i,4-
-bis/2’-kyanstyryl/benzenu kondenzaci 2-kyan-

~ benzylchloridu s dimetylfosfitem a ndsledujici kon-

denzaci vzniklého kyanbenzylfosfitu s tereftalalde-
hydem v prostfedi dimetylformamidu za pridani
metanoldtu & etanoldtu sodného nebo roztoku
hydroxidu draselného v metanolu, spociva podle
vynilezu v tom, Ze se 2-kyanbenzylchlorid konden-
zuje s ekvivalentnim nebo aZz o 10 % zvy$enym

. mnoZstvim dimetylfosfitu za pfidéni ekvivalentni-
- ho nebo aZ 0 10 % zvySeného mnoZstvi metanoldtu

& etanoldtu sodného pti teploté 40 aZ 65 °C,

- vydestiluji se t€kavé podily, nafez se vznikla
* fosfitova sloudenina pfimo kondenzuje s tereftalal-
. dehydem v mnoZstvi 70 aZ 90 procent ekvivalento-
. vych na nasazeny 2-kyanbenzylchlorid pfi teploté
. 40 az 65 °C. Vyloudeny produkt se po nafedéni
'~ alkoholem izoluje odsatim a po promyti etanolem
' a vodou se ziskd velmi Cisty, v mnoZstvi kolem
' 70 % teorie na pouzity 2-kyanbenzylchlorid &
' 87 % teorie na poufZity tereftalaldehyd. Pfi jiném
. pomé&ru tereftalaldehydu v reakdni smési nez je
“uvedeno vyie, klesd vytéZel nebo vznikajici pro-
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7 dukt znehodsmocujisi wedlejii siousoniny .
Zplsobem podle vyndlezu Ize vyrdbét jednodu-

chou cestou 1,4-bis/2’-kyanstyryl/benzen konden-

+ zaci 2-kyanbenzylchloridu se snadno dostupnym

. dimetylfosfitem, bezpouZitiorganickychrozpousté-
del, pfi dal¥f kondenzaci neni tfeba izolovat ziskany

i polotovar a presto se ziskd velmi &sty produkt,
ihned zpracovatelny na opticky zjastiujici kompo-
zice.
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- Uvedené piiklady dostatedn& popisuji prib&h -

' pfipravy podle vynélezu; uvddéné dily jsou hmot-
;; nostni,

. PHiklad 1

Do smési 152 dilti 2-kyanbenzylchloridu a 150

dild dimetylfosfitu se za michdni a p¥i teploté

nepfesahujici 65 °C pfikape 420 dild suspenze .
s obsahem 85 dilii etanol4tu sodného v bezvodém
etanolu. Pak se pfi teploté vodni 14zn& vydestiluje |
z reakéni smési kolem 220 dild t&kavych podild,

zbytek se ochladi na 20 °C a pfilije se k nému 200

| PREDMET

Zplisob ptipravy 1,4-bis72'-kyanstyryl/bénzenu 5

vZorce :
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kondenzaci 2-kyanbenzylchloridu s dimetylfosfi-
tem a ndsledujici kondenzaci vzniklého kyanben-
zylfosfitu s tereftalaldehydem v prostiedi dimetyl-

|

' dild dimetylformamidu. Pak se zanese 55,3 dili
. tereftalaldehydu a pfi teplot& nepfesahujici 65 °C

. se pfikape 420 dili suspenze obsahujici 85 dilé |

etanolitu sadného v-bezvodém -atanaly. Reakdni (

- smés se po kréitkém vymichéni abedi s 500 dily /
- etanolu, krystalicky produkt se odsaje, promyjedo |
bezbarvého vytoku etanolem a vodou. Po vysuseni |

, &ni vytéZek 117
227°C.

dilé, teplota téni je 226 a% |

 Priklad 2 | |

Postupuje se stejné jako v pfikladu 1 s tlmf

rozdilem, Ze se namisto etanoldtu sodného v prvé;-"

| "kondenzaci poutije 265 dilt 30% roztoku metano- |
! l4tu sodného a pfi druhé kondenzaci s tereftalalde-’
. hydem se pouZije namisto etanoldtu sodného
. roztok 83,7 ditéi-hydroxidu draselného v 198 dilech|

metanolu. Na zfed&ni reakéni smési a promyti"

. produktu se namisto etanolu poufije metanol.

| Vytshok preduletu Sinf 113 dild; tapleta téni
‘a2 227°C.

je 226
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formamidu 2a pfidani metanolétu & etanolétu |
sodného nebo roztaku hydroxidu draselného v me-
tanolu, vyznadeny tim, %e se 2-kyanbenzylchlorid
kondenzuje s kevivalentnim nebo az o 10 %
zvySenym mnoZstvim dimetylfosfitu za p¥idani
ekvivalentntho nebo aZ o 10 % zvyseného mnoz-
stvi metanolétu & etanolétu sodného pfi teploté& 40
aZ 65 °C, vydestiluji se tdkavé podily, nadeZ se
vznikld fosfitovd slouenina p¥imo kondenzuje
s tereftalaldehydem v mnoZstvi 70 a% 90 procent
ekvivalentovych na nasazeny 2-kyanbenzylchlorid
pfi teploté 40 aZ 65 °C.,
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